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ABSTRAK 
Pigmen norbixin pada Kesumba mampu menyerap energi UV dan mengubahnya menjadi 
energi karena memiliki ikatan rangkap konjugasi. Namun ikatan rangkap konjugasi juga dapat 
mempercepat norbixin mengalami fotodegradasi sehingga perlu diembankan dalam suatu 
material padat. Penelitian ini bertujuan mempelajari karakteristik interkalasi pigmen norbixin 
pada bentonit teraksivasi HCl serta menentukan konstanta degradasi bentonit teraktivasi-
norbixin dan ekstrak norbixin akibat paparan sinar UV. Tahapan perlakuan meliputi pembuatan 
bentonit teraktivasi menggunakan larutan asam klorida dan dikarakterisasi menggunakan XRD. 
Selanjutnya dilakukan impregnasi pigmen norbixin pada bentonit teraktivasi dengan variasi 
massa tertentu dan dianalisis menggunakan spektrofotometer inframerah. Hasil XRD 
menunjukkan bahwa terjadi peningkatan daerah antarlapis pada bentonit (fresh clay) sebesar 
19,36 Å pada 2θ=4,56 . Spektra inframerah menunjukkan bahwa terdapat serapan C-O asam 
karboksilat pada daerah 1381,03 nm diikuti dengan pembentukan ikatan hidrogen antara gugus 
hidroksil (-OH) norbixin dengan gugus silikat (-SiO) bentonit setelah imobilisasi. Produk 
impregnasi terbaik diperoleh pada variasi massa bentonit 1 gram ditandai dengan peningkatan 
paling besar pada intensitas gugus hidroksil (-OH).  
 
Kata kunci : aktivasi, bentonit, norbixin 
 
 
PENDAHULUAN 
Indonesia memiliki kekayaan dan 
keanekaragaman hayati yang melimpah, 
diantaranya keanekaragaman tanaman 
tropis. Salah satu tanaman nya adalah 
kesumba (Bixa Orellana) atau yang  lebih 
dikenal dengan nama annato merupakan 
salah satu tanaman yang tumbuh di daerah 
tropis (Viana et al,2002). Bixa orellana atau 
di Jawa Tengah populer disebut kesumba 
keling merupakan salah satu tanaman yang 
telah lama dikenal dan digunakan oleh 
sebagian besar masyarakat Indonesia untuk 
pengobatan dan kesehatan. Akhir-akhir ini 
B. orellana (diInggris dan Amerika Serikat 
disebut annatto) disadari sebagai penghasil 
bahan pewarna alami yang penting secara 
ekonomis nomor dua di dunia, setelah 
karamel. Bagian tanaman B. orellana yang 
sering dimanfaatkan sebagai pewarna alami 
adalah selaput bijinya. 
Pada penelitian ini bixa orellana 
diambil pigmen norbixin sebagai zat warna 
yang dihasilkan. Norbixin merupakan 
golongan pigmen karotenoid. Bixin tidak  
 
dapat larut dalam air, tetapi larut dalam 
lemak sedangkan norbixin larut dalam air. 
Kedua sifat kelarutan inilah yang menjadi 
alasan mengapa pewarna alami dari 
tanaman ini tersedia dalam bentuk kristal 
(bixin, larut dalam lemak) dan serbuk 
(norbixin, larut dalam air). Struktur norbixin 
memiliki ikatan rangkap konjugasi sehingga 
pigmen ini dapat menyerap energi matahari 
dan mampu menghasilkan energi yang 
tinggi karena dapat mengeksitasi elektron 
hingga keadaan triplet (Rios et al., 2007).  
Penelitian ini akan dilakukan 
impregnasii bentonit norbixin pada yang 
diawali oleh aktivasi bentonit dengan larutan 
asam klorida. Aktivasi dengan asam klorida 
ini bertujuan untuk memperbesar daerah 
antarlapis bentonit sehingga mampu 
merangkap molekul pigmen lebih banyak 
(Sasri 2012).  Pada proses aktivasi ini 
terjadi pelepasan alumunium (dealuminasi) 
pada bentonit.  
Struktur  kimia norbixin dapat dilihat 
pada Gambar 1. 
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Gambar 1. Struktur Norbixin (B) (Noppe et 
al., 2008) 
 
Bentonit merupakan salah satu jenis 
lempung yang mempunyai kandungan 
utama mineral smektit (monmorillonit) 
dengan kadar 85 – 95%, bersifat plastis dan 
koloidal tinggi. Berdasarkan sifat fisiknya 
bentonit dibedakan atas Na-Bentonit dan 
Ca-Bentonit. Na-bentonit memiliki 
kandungan Na+ yang besar pada antar 
lapisnya, memiliki sifat mengembang dan 
akan tersuspensi bila didispersikan ke 
dalam air. Pada Ca-Bentonit, kandungan 
Ca2+ dan Mg2+ relatif lebih banyak bila 
dibandingkan dengan kandungan Na+. Ca-
bentonit bersifat sedikit menyerap air dan 
jika didispersikan ke dalam air akan cepat 
mengendap atau tidak terbentuk suspensi 
(Wijaya, 2010).Struktur  kimia norbixin 
dapat dilihat pada Gambar 2. 
 
 
Gambar 2.  Struktur Monmorillonit 
(Othmer,1994) 
 
METODOLOGI PENELITIAN 
Alat dan Bahan 
Peralatan yang digunakan dalam 
penelitian ini meliputi peralatan gelas 
standar, neraca analitik, hot plate, magnetic 
strirer, ayakan 80 mesh, oven, rotary 
evaporator, shaker, spektrofotometer UV-
Vis, XRD dan XRF.  
Sampel berupa biji kesumba dan 
bentonit. Bahan-bahan yang digunakan 
adalah akuades (H2O), asam sulfat (H2SO4), 
etanol, n-heksan, kalsium karbonat 
(CaCO3), natrium klorida (NaCl), natrium 
sulfat anhidrat (Na2SO4), parafilm dan gas 
N2. 
 
Preparasi bentonit Boyolali (Wahyuni 
dkk., 2009) 
Bentonit dari Boyolali dipanaskan 
pada suhu 80°C selama 3 jam, digrinding 
dan selanjutnya dilakukan pengayakan. 
Sampel yang digunakan adalah sampel 
yang tertahan pada ayakan ukuran 80 
mesh. Bentonit tersebut selanjutnya dicuci 
dengan akuades sebanyak 3 kali, kemudian 
dilakukan penyaringan. Bentonit basah 
selanjutnya dikeringkan pada suhu 80 - 
90°C selama 24 jam, kemudian diayak. 
Bentonit ini disebut  fresh clay dan siap 
digunakan untuk perlakuan. 
 
Aktivasi bentonit 
Disiapkan 50 gr bentonit hasil 
preparasi dan ditambah 200 mL HCl 
8M.Distirer dan direfluks selama 24 jam 
pada suhu 70o C. Disaring dan dicuci 
dengan akuades hingganetral. 
 
Ekstraksi Pigmen Norbixin dari  Biji 
Kesumba (Alves et al., 2006; JECFA, 
2006) 
Sebanyak 100 g sampel biji 
kesumba dilarutkan dalam larutan KOH 0.5 
% (200 ml) dan diaduk dengan pengaduk 
magnetselama 30 menit. Kemudian 
kedalam larutan ditambahkan HCl dengan 
pH 4 untuk memperoleh presipitasi norbixin. 
Selanjutnya disaring dan dikeringkan 
menggunakan gas N2. 
Selanjutnya dilakukan kromatografi 
kolom untuk memperoleh pigmen norbixin 
murni.Kemudian fraksi yang diperoleh 
diamati spektra absorpsinya menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis.Ekstrak norbixin 
yang diperoleh disimpan kedalam botol 
sampel coklat yang telah dilapisi aluminium 
foil dan ditutup rapat. 
 
Impregnasi Pigmen Norbixin pada 
bentonit Teraktivasi 
Dibuat sebanyak 50 mL larutan 
norbixin dalam etanol dengan nilai 
absorbansi sama dengan 1. Kemudian 
ditambahkan sedikit demi sedikit bentonit 
teraktivasi dan diaduk selama 12 jam. 
Variasi massa bentonit yang diimpregnasi 
adalah 0 gram, 1 gram, 2 gram, 3 gram, dan 
4 gram dan 5 gram. Setelah itu dikeringkan 
dengan gas N2. Impregnasi pigmen 
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dilakukan di ruangan gelap dengan 
pencahayaan merah. Produk impregnasi 
dikarakterisasi dengan spektrofotometer IR. 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Preparasi dan Pembuatan Bentonit 
Teraktivasi 
Fresh clay yang telah diperoleh 
dianalisis dengan difraksi sinar x. 
Difraktogram sinar x fresh clay bentonit 
hasil preparasi dicantumkan dalam gambar 
3 Hasil difraksi sinar-X dari fresh clay 
memperlihatkan terdapat karakteristik 
serapan monmorilonit pada 2θ=6,18 
bersesuaian dengan jarak antar lapis d001 
sebesar 14,29 Ǻ dan pada 2θ=19,95 
bersesuaian dengan jarak antar lapis d 
sebesar 4,44 Ǻ. Hasil ini bersesuaian 
dengan penelitian Fatimah et.al. (2010) 
yang menyatakan bahwa mineral clay 
dengan karakteristik berikut termasuk dalam 
jenis monmorilonit. Menurut Wijaya (2010) 
bentonit merupakan salah satu mineral clay 
dengan komposisi utama penyusunnya 
berupa monmorilonit. Dengan demikian, 
dapat disimpulkan bahwa fresh clay hasil 
preparasi adalah bentonit jenis 
monmorilonit. 
Berikut gambar pengukuran XRD 
dari bentonit preparasi dan bentonit 
teraktivasi
 
 
Gambar 3.  Difraktogram XRD Bentonit 
Preparasi dan Bentonit 
Teraktivasi  
 
Menurut analisis XRD diperkuat dengan 
penentuan kandungan mineral bentonityang 
diamati berdasarkan hasil analisis 
menggunakan floresensi sinar–X (XRF).  
Pengamatan floresensi sinar–X bertujuan 
untuk mengetahui persentase kandungan 
mineral untuk menentukan rasio Si/Al yang 
terkandung di dalam sampel.  Berdasarkan 
hasil analisis yang diperoleh, terjadi 
penurunan persentase kandungan silikon 
dioksida maupun aluminium oksida di dalam 
bentonit yang diikuti dengan peningkatan 
persentase titanium dioksida di dalam 
bentonit setelah proses aktivasi  
(Darmawan et al., 2005). 
Hasil difraksi sinar-X pada bentonit 
teraktivasi menunjukkan serapan kuat yang 
bersesuaian pada sudut 2θ=19,798o 
dengan jarak antar lapis 4,48 Ǻ. 
Berdasarkan data tersebut, peningkatan 
jarak antar lapis sebelum dan sesudah 
aktivasi yaitu sebesar 0,04 Ǻ. Hal ini 
menunjukan jenis bentonit yang digunakan 
adalah Na-bentonit yang merupakan 
swelling bentonit (bentonit yang dapat 
mengembang) karena kadar Na lebih besar 
dibandingkan kadar Ca pada bentonit 
tersebut. Berikut difraktogram bentonit 
sebelum dan sesudah diaktivasi 
Hasil XRF juga menunjukkan 
terjadinya penurunan persentase 
Alumunium oksida (Al2O3), Kalsium oksida 
(CaO), dan Natrium oksida (Na2O) yang 
dapat meningkatkan besarnya ruang 
kosong antar lapis untuk memerangkap 
norbixin. Menurut Gil (2000) di dalam 
Fatimah (2006), rasio Si/Al untuk bentonit 
jenis monmorilonit adalah 2:1 atau 2. Data 
pada tabel 4.1 hasil XRF menunjukkan 
peningkatan rasio sekitar 100% pada 
proses preparasi. Dengan demikian, proses 
preparasi dan aktivasi dalam penelitian ini 
mampu meningkatkan rasio Si/Al pada 
bentonit. 
Tabel 1 Persentase kandungan mineral 
bentonit preparasi dan aktivasi berdasarkan 
hasil XRF. 
 
Sintesis Pigmen Norbixin dari Biji 
Kesumba 
Hasil pengukuran spektrum UV-Vis 
membuktikan bahwa terdapat serapan 
maksimum pada panjang gelombang 453, 
454, dan 481 nm (Gambar 4 ). Penelitian 
Alves et al. (2006) menyatakan bahwa 
Position [°2Theta]
10 20 30 40 50
Counts
0
100
400
6.
18
1 
[°
];
 1
4.
28
74
8 
[Å
]
7.
33
9 
[°
];
 1
2.
03
52
0 
[Å
]
9.
50
6 
[°
];
 9
.2
96
01
 [
Å
]
13
.3
21
 [
°]
; 
6.
64
14
7 
[Å
]
17
.1
79
 [
°]
; 
5.
15
75
1 
[Å
]
19
.2
98
 [
°]
; 
4.
59
56
1 
[Å
]
19
.9
52
 [
°]
; 
4.
44
64
4 
[Å
]
22
.1
52
 [
°]
; 
4.
00
96
5 
[Å
]
26
.7
74
 [
°]
; 
3.
32
69
9 
[Å
]
28
.5
25
 [
°]
; 
3.
12
66
7 
[Å
]
29
.6
21
 [
°]
; 
3.
01
34
2 
[Å
]
34
.0
90
 [
°]
; 
2.
62
79
0 
[Å
]
34
.9
59
 [
°]
; 
2.
56
45
8 
[Å
]
36
.3
17
 [
°]
; 
2.
47
17
3 
[Å
]
38
.7
18
 [
°]
; 
2.
32
37
7 
[Å
]
41
.1
54
 [
°]
; 
2.
19
16
8 
[Å
]
42
.1
80
 [
°]
; 
2.
14
07
1 
[Å
]
42
.5
11
 [
°]
; 
2.
12
48
0 
[Å
]
43
.4
05
 [
°]
; 
2.
08
30
8 
[Å
]
44
.5
70
 [
°]
; 
2.
03
12
9 
[Å
]
46
.0
20
 [
°]
; 
1.
97
06
4 
[Å
]
46
.4
90
 [
°]
; 
1.
95
17
7 
[Å
]
47
.0
13
 [
°]
; 
1.
93
13
0 
[Å
]
48
.1
67
 [
°]
; 
1.
88
76
8 
[Å
]
48
.6
14
 [
°]
; 
1.
87
13
6 
[Å
]
50
.2
82
 [
°]
; 
1.
81
31
1 
[Å
]
53
.7
29
 [
°]
; 
1.
70
46
3 
[Å
]
54
.1
36
 [
°]
; 
1.
69
27
8 
[Å
]
55
.6
22
 [
°]
; 
1.
65
10
2 
[Å
]
56
.6
96
 [
°]
; 
1.
62
22
9 
[Å
]
 Fresh Clay
Position [°2Theta]
10 20 30 40 50
Counts
0
25
100
225
19
.7
98
 [
°]
; 
4.
48
08
2 
[Å
]
21
.9
64
 [
°]
; 
4.
04
36
3 
[Å
]
26
.6
86
 [
°]
; 
3.
33
78
4 
[Å
]
34
.9
09
 [
°]
; 
2.
56
80
7 
[Å
]
36
.3
84
 [
°]
; 
2.
46
73
2 
[Å
]
45
.9
26
 [
°]
; 
1.
97
44
2 
[Å
]
50
.1
10
 [
°]
; 
1.
81
89
5 
[Å
]
56
.5
72
 [
°]
; 
1.
62
55
3 
[Å
]
 Bentonit
JKK, Tahun 2015, Volume 4(2), halaman 95-101   ISSN 2303-1077 
98 
 
karakteristik serapan maksimum norbixin 
pada daerah UV-Vis terdapat pada panjang 
gelombang 453 nm. Smith (2006) dan 
JECFA (2006) juga menyatakan bahwa 
serapan maksimum norbixin hasil hidrolisis 
dengan basa NaOH pada daerah UV-Vis 
terdapat pada panjang gelombang 453 nm 
dan 482 nm. Ketika molekul norbixin (dye) 
menyerap energi cahaya (foton) elektron-
elektron dari level HOMO (Highest 
Occupied Molecular Orbital) dieksitasi ke 
tingkat energi yang lebih tinggi, LUMO 
(Lowest Unoccupied Molecular Orbital) 
pada keadaan triplet. Material bentonit 
bertindak sebagai akseptor atau penerima 
elektron yang ditransfer dari norbixin yang 
tereksitasi (Norbixin). 
 
Tabel 1. Persentase kandungan mineral 
bentonit preparasi dan aktivasi 
berdasarkan hasil XRF 
Senyawa 
Bentonit 
Preparasi 
(%) 
Bentonit 
Teraktivasi 
(%) 
Alumunium oksida 
(Al2O3) 
13.84 6,77 
Silikon oksida 
(SiO2) 
56,48 58,84 
Fosfor oksida 
(P2O5 ) 
0,0469 0,0153 
Kalium oksida 
(K2O) 
0,571 0,356 
Kalsium oksida 
(CaO) 
1,39 0,172 
Titanium 
oksida(TiO2) 
0,366 0,438 
Vanadium oksida 
(V2O5) 
0,0134 0,0083 
Mangan oksida 
(MnO) 
0,0271 0,0035 
Besi oksida 
(Fe2O3) 
6,50 2,71 
Magnesium oksida 
(MgO) 
2,21 1,16 
Zink oksida  
(ZnO) 
0,0106 0,0028 
Natrium Oksida 
(Na2O) 
1,77 0,306 
 
Norbixin yang tereksitasi kemudian 
mengalirkan elektron melalui ikatan OH dan 
C=O pada gugus karboksil norbixin dan Si-
O pada bentonit. Terhentinya aliran elektron 
akan menyebabkan degradasi pada molekul 
pigmen. Oleh karena itu laju penurunan 
degradasi norbixin lebih besar daripada 
bentonit-norbixin. Peran bentonit adalah 
sebagai material pengemban yang mampu 
memperpanjang aliran elektron dari molekul 
norbixin yang mengabsorpsi sinar UV C. 
 
 
 
Gambar 4. Spektrum UV-Vis Pigmen 
Norbixin 
 
Hasil pengukuran spektrum UV-Vis 
membuktikan bahwa terdapat serapan 
maksimum pada panjang gelombang 453, 
454, dan 481 nm (Gambar 4 ). Penelitian 
Alves et al. (2006) menyatakan bahwa 
karakteristik serapan maksimum norbixin 
pada daerah UV-Vis terdapat pada panjang 
gelombang 453 nm. Smith (2006) dan 
JECFA (2006) juga menyatakan bahwa 
serapan maksimum norbixin hasil hidrolisis 
dengan basa NaOH pada daerah UV-Vis 
terdapat pada panjang gelombang 453 nm 
dan 482 nm. Dengan demikian dapat 
disimpulkan bahwa hasil sintesis dari biji 
kesumba adalah pigmen norbixin. 
Impregnasi Pigmen Norbixin pada 
Bentonit Teraktivasi HCl 
Impregnasi norbixin didalam bentonit 
dilakukan dengan variasi massa bentonit 
terhadap norbixin. Proses impregnasi 
berlangsung diruang dengan pencahayaan 
merah. 
 Berikut gambar spektrum inframerah 
pigmen norbixin dalam nilai absorbansi. 
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Gambar 5  Spektrum inframerah bentonit 
teraktivasi 
 
Gambar 6 Spektrum inframerah bentonit 
norbixin 1 gram 
 
Hasil infra merah pada gambar 6 
dengan bentonit massa 1 gram 
menunjukkan spektrum bentonit teraktivasi 
pita OH karboksilat terlihat lebih tajam 
dibanding dengan bentuk pita OH 
karboksilat pada spektrum bentonit 
teraktivasi.Hal ini menunjukkan pada pita 
OH karboksilat 1 gram banyak gugus 
hidroksil OH karboksilat mengalami ikatan 
hidrogen sehingga bentuk spektrumnya 
tajam.Tujuan pengukuran spektrum infra 
merah pada bentonit teraktivasi adalah 
untuk menunjukan terjadinya penurunan 
pengemban pada bentonit. Hasil data dari 
spektrum infra merah bentonit teraktivasi 
HCl yang mengalami penurunan  seperti 
diketahui bahwa pigmen norbixin terdiri dari 
ikatan rangkap C=C terkonjugasi yang 
mampu menyerap energi cahaya, selain 
C=C, gugus OH dan C=O adalah gugus 
yang juga berperan dalam penyerapan 
energi cahaya. Proses penyerapan energi 
cahaya ini menyebabkan elektron akan 
tereksitasi ketingkat yang lebih tinggi dan 
menyebabkan terjadinya promosi elektron 
(Fessenden dan Fessenden, 1986).  
Ikatan hidrogen dapat mengubah 
tetapan gaya kedua gugus sehingga 
menyebabkan getaran ulur dan tekuknya 
juga berubah. Hal ini menyebabkan pita 
uluran bergeser pada panjang gelombang 
yang lebih besar dan disertai dengan 
naiknya kuat puncak dan melebarnya pita 
(Silverstain et al., 1999). Oleh karenanya 
bentuk pita OH pada spektrum bentonit 
terlihat jauh lebih lebar dan tajam akibat 
terjadi ikatan hidrogen antara gugus 
hidroksil (-OH) pada struktur kimia norbixin 
dengan gugus silikat (-SiO) pada bentonit 
setelah proses impregnasi. Perubahan 
bentuk pita serapan bentonit juga terjadi 
pada daerah 1600an cm-1 yang tampak 
semakin tajam dan lebar akibat keberadaan 
gugus C=C alkena dari pigmen sekaligus 
deformasi H-O-H dari bentonit (Wahyuni, 
2010). Selain itu, muncul gugus baru di 
daerah 1381 cm-1 yang menunjukkan 
adanya vibrasi dari gugus –C-O asam 
karboksilat (Sastrohamidjojo, 2007). 
Dengan demikian dapat disimpulkan bahwa 
norbixin telah menyisip pada daerah antar 
lapis bentonit teraktivasi. 
 
SIMPULAN 
1. Karakteristik fresh claytermasuk jenis 
monmorilonit dengan serapan 2θ = 6,18o 
bersesuaian dengan jarak antar lapis d001 
sebesar 14,29 Ǻ. XRD bentonit preparasi 
memiliki jarak antar lapis d sebesar 4,44 
Ǻ pada 2θ = 19,95o sedangkan bentonit 
yang teraktivasi memiliki jarak antar lapis 
d sebesar 4,48 Ǻ pada sudut serapan 2θ 
= 19,798o. Karakteristik bentonit 
berdasarkan hasil XRF pada Al2O3dan 
Na2Oterjadi penurunan persentase 
kandungan mineral sebesar 7,07% dan 
1,464%, sedangkan SiO2 mengalami 
peningkatan persentase kandungan 
mineral setelah teraktivasi sebesar 
2,36%. 
2. Variasi massa terbaik ditunjukan pada 
variasi 1 gram norbixin telah menyisip 
didaerah antar lapis bentonit teraktivasi 
HCl dengan perubahan bentuk serapan 
pita bentonit didaerah 1600an cm-1 serta 
muncul gugus baru didaerah 1381 cm-1. 
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